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摘要# 目的!建立藏药二十五味肺病丸 "藏木香( 獐牙菜( 余甘子( 毛诃子等# 质量标准’ 方法!5IK法定性鉴别藏
木香( 獐牙菜( 余甘子( 毛诃子& O‘IK法定量测定土木香内酯( 齐墩果酸( 甘草酸( 羟基红花黄色素3’ 结果!5IK
斑点清晰& 阴性无干扰’ 土木香内酯( 齐墩果酸( 没食子酸( 羟基红花黄色素 3分别在 -D$#- k#"8D# !NE:I"*h
’D444 4#( $#D### k" 8""D" !NE:I"*h’D444 4#( -D’(# k#’$D8 !NE:I"*h’D444 4#( -D#88 k#"$D$ !NE:I"*h
’D444 4# 范围内线性关系良好& 平均加样回收率 "C1b# 分别为 "’’D8! "’D4$!#( "’’D$! "#D"!#( "’"D&!
"$D’!#( "’’D"! ""D.!#’ 结论!该方法简便快速& 可用于二十五味肺病丸的质量控制’
关键词! 二十五味肺病丸$ 化学成分$ 5IK$ O‘IK
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!!二十五味肺病丸始载于 .四部医典/ "全称甘
露精要八支秘诀窍续#& 是依据传统藏医药理论&
结合现代制药工艺研制而成的治疗肺部疾病的新型
藏药& 由檀香( 悬钩木( 石灰华( 红花( 獐牙菜(
沙棘膏( 诃子( 沙棘膏等 #& 味药材组成& 主要适
用于外邪引起的咳痰不止( 呼吸急促( 肺热( 肺结
核等& 对陈旧性肺结核( 慢性肺炎( 肺气肿( 间质
性肺炎等热性肺病的疗效明显)"* ’

针对二十五味肺病丸的质量标准& 在卫生部药
品标准藏药第一册中仅采用 5IK法对甘草进行了
定性检测)#* $ 杜连平等)$*定性检测了土木香( 獐
牙菜( 甘草( 诃子等七味药材& 但仅建立了甘草酸
的O‘IK定量测定方法’ 为了进一步保证二十五味
肺病丸质量( 临床疗效及安全性& 并实现生产和检
测规范化& 本实验补充了藏木香( 獐牙菜( 余甘
子( 毛诃子 - 种药材的定性检测& 并建立O‘IK法
同时测定土木香内酯( 齐墩果酸( 甘草酸( 羟基红
花黄色素3含有量& 以期为其现代新型制剂的开
发及质量评价提供技术支持’
KL材料

+2)J型三用紫外分析仪 "上海顾村电光仪器
厂#$ (’)" 远红外快速干燥器 "上海阳光实验仪器
有限公司#$ ,f)&#’’ 超声波清洗器 "合肥金尼克
机械制造有限公司#$ 硅胶*2#&- 薄层板 "青岛海
洋化工有限公司#$ T1"#-1 电子天平 "赛多利斯
科学仪器有限公司#$ O,)-3多头磁力搅拌器 "科
析仪器有限公司#$ L;U6XG6#48& 高效液相色谱仪
"美国沃特世公司#’

二十五味肺病丸购于西藏雄巴拉曲神水藏药厂
"批号 #’"-""’"’##’ 宽筋藤( 藏木香( 石灰华(
巴夏嘎 "拉萨#( 榜嘎购于成都市金牛区荷花池中
药材专业批发市场智诚中药材行$ 诃子( 毛诃子(
余甘子购于同地百奇药材行$ 短穗兔耳草( 肉果
草( 无茎芥( 力嘎都购于扬扬中药行$ 檀香( 悬钩
木( 山柰( 红花( 葡萄( 獐牙菜( 甘草( 沙棘膏(
香旱芹( 白花龙胆花( 甘肃蚤缀( 铁棒锤 "根(
叶#( 牛黄购于甘南佛阁藏药有限公司& 均经江西
中医药大学钟国跃教授鉴定为正品’ 以上 #& 味药
材经干燥( 粉碎后& 过 .’ 目筛& 细粉混合均匀
"按处方比例配制)#* #’ 羟基红花黄色素 3
""""8$()#’"-’8#( 土木香内酯 """’(8’)#’"’’##(
齐墩果酸 """’(’4)#’"#’8#( 没食子酸 """’.$-)
#’"#’-# 对照品由中国食品药品检定研究院提供’
甲醇为色谱纯$ 其他试剂为分析纯$ 水为双蒸水’

ML方法与结果
#D"!5IK定性鉴定!$"

#D"D"!藏木香!将 & 颗药丸 "每颗约为 ’D& N# 碾
碎成粉末& 精密称取 #D& N置于量瓶中& 加 "’ :I
甲醇超声 $’ :<H& ’D## !:微孔滤膜过滤& 即得药
丸供试品溶液$ 按处方精密称取各药材粉末 #D& N(
除藏木香外各药材粉末 #D& N( 藏木香粉末 ’D.. N
置于量瓶中& 同法制备全药材( 阴性对照( 藏木香
对照品溶液$ 精密称取土木香内酯对照品 .D’ :N&
加 " :I甲醇溶解& 即得土木香内酯对照品溶液’
以甲苯)石油醚)乙酸乙酯 "" g& g"D&# 为展开剂&
避光展开后于硫酸乙醇中浸润& 干燥后观察& 结果
见图 "’ 由图可知& 四者在相同位置上均出现明显
清晰的蓝色斑点& 阴性无干扰’

"%药丸!#%全药材!$%阴性对照!-%藏木香!&%土木香

内酯
"%M<77G!#%ZB@76:6A<?<H;7:;U6X<;7G!$%H6N;U<[6?@HUX@7

-%E"*’1$.)7’!&%;7;HU@7;?U@H6

图 KL藏木香<F>色谱图
X#POKL<F>)%’"(&4"P’&("--E;794C2"7

#D"D#!獐牙菜!按 +#D"D", 项下方法制备药丸
供试品溶液$ 称取獐牙菜粉末 ’D$ N& 其他操作同
+#D"D", 项& 制备全药材供试品( 阴性对照( 獐
牙菜对照品溶液$ 精密称取齐墩果酸对照品 ’D" N&
加 & :I甲醇溶解& 即得齐墩果酸对照品溶液’ 以
乙酸乙酯)甲苯)冰醋酸 "- g"# g’D&# 为展开剂&
展开后置于紫外灯 "#&- H:# 下观察& 结果见图
#’ 由图可知& 四者在相同位置均出现相同斑点&
阴性无干扰’
#D"D$!毛诃子( 余甘子!按 +#D"D", 项下方法
制备药丸供试品溶液$ 精密称取毛诃子 ’D" N(
余甘子 ’D"#& N& 其他操作同 +#D"D", 项& 制备
全药材( 阴性对照( 毛诃子和余甘子对照品溶
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"%药丸!#%全药材!$%阴性对照!-%獐牙菜!&%齐墩果酸
"%M<77G!#%ZB@76:6A<?<H;7:;U6X<;7G!$%H6N;U<[6?@HUX@7

-%H"(6.’1>3’+’!&%@76;H@7<?;?<A

图 ML獐牙菜<F>色谱图
X#POML<F>)%’"(&4"P’&("-FEG5C79:6737

液$ 精密称取没食子酸对照品 ’D’’( N& 加
’D. :I乙醇溶解& 即得没食子酸对照品溶液’ 以
乙酸乙酯)三氯甲烷)甲酸 "- g8 g"# 为展开剂&
展开后置于紫外灯 "#&- H:# 下观察& 结果见图
$’ 由图可知& 四者在相同位置均出现相同斑点&
阴性无干扰’

"%药丸!#%全药材!$%阴性对照!-%毛诃子( 余甘子!&%没食

子酸
"%M<77G!#%ZB@76:6A<?<H;7:;U6X<;7G!$%H6N;U<[6?@HUX@7

-%0"($33$*61’ ;HA 9"$.(361’!&%N;77<?;?<A

图 QL毛诃子’ 余甘子<F>色谱图
X#POQL<F>)%’"(&4"P’&("-,EG4664;597 &+!/E4CG6597

#D#!O‘IK定量测定
#D#D"!色谱条件!GVH2<X6K".色谱柱 "#&’ ::i
-D8 ::& & !:#$ 体积流量 "D’ :IE:<H$ 检测波
长 #"’ H:$ 柱温 #& j$ 流动相甲醇)’D"!磷酸&
梯度洗脱 "程序见表 "#$ 进样量 #’ !I’ 色谱图
见图 -& 可知该方法专属性良好’

表 KL梯度洗脱程序
<&NOKL0’&!#3+43214#"+7’"P’&(,

甲醇E! ’D"!磷酸E! 洗脱时间E:<H
& 4& "(
#& (& "&
(& #& ".
4’ "’ #’

"%没食子酸!#%羟基红花黄色素 3!$%土木香内酯!-%齐墩

果酸
"%N;77<?;?<A!#%BWAX@]WG;YY7@XW677@Z3!$%;7;HU@7;?U@H6!-%@76;H)

@7<?;?<A

图 VL各成分B$F>色谱图
X#POVLB$F>)%’"(&4"P’&(,"-8&’#"1,)"+,4#413+4,

#D#D#!溶液配制
#D#D#D"!对照品贮备液!精密称取土木香内酯(
齐墩果酸( 没食子酸( 羟基红花黄色素 3对照品
适量& 置于量瓶中& 甲醇溶解并稀释至刻度& 摇
匀& 即得’
#D#D#D#!供试品溶液!取适量药丸研成细粉& 称
取 #D&- N& 加 #& :I甲醇溶解& 称定质量& 加热回
流 $ B& 放冷& 甲醇补足减失的质量& 摇匀&
’D## !:微孔滤膜过滤& 即得’
#D#D#D$!阴性对照!参照处方& 分别加入除藏木
香( 獐牙菜( 毛诃子及余甘子( 红花以外的所有药
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材和辅料& 按 +#D#D#D#, 项下方法制备& 即得’
#D#D$!线性关系考察!精密量取土木香内酯( 齐
墩果酸( 没食子酸( 羟基红花黄色素 3对照品溶
液 "’D#"8 #( "D8"" "( ’D#’$ 8( ’D#"$ $ :NE:I#
’D#( ’D-( "( #( - :I于 "’ :I量瓶中& 甲醇定
容& 在 +#D#D", 项色谱条件下分析’ 以峰面积为
纵坐标 "O#& 质量浓度为横坐标 "-# 进行回归&
得回归方程分别为 Oh"$D8 i"’8-o# ’#"D- "*h
’D444 4#( Oh-D’ i"’8-o"4 4$(D&"*h’D444 4#(
Oh#4D8 i"’8-o4 .$.D("*h’D444 4#(Oh#’D" i
"’8-o#$ 4-$D( "*h’D444 4#& 分别在 -D$#- k
#"8D#( $#D### k" 8""D"( -D’(# k#’$D8( -D#88 k
#"$D$ !NE:I范围内线性关系良好’
#D#D-!精密度试验!精密吸取各对照品溶液
"D’ :I& 置于 "’ :I量瓶中& 甲醇定容& 进样 8
次& 测得土木香内酯( 齐墩果酸( 没食子酸( 羟基
红花黄色素3峰面积C1b分别为 ’D&4!( ’D.’!(
’D&&!( ’D-"!& 表明仪器精密度良好’
#D#D&!稳定性试验!精密吸取各对照品溶液
"D’ :I& 置于 "’ :I量瓶中& 甲醇定容& 于 ’( "(
#( -( .( "#( #- B 进样& 测得土木香内酯( 齐墩
果酸( 没食子酸( 羟基红花黄色素 3峰面积 C1b
分别为 ’D&&!( ’D88!( ’D8"!( ’D$(!& 表明
供试品溶液在 #- B内稳定性良好’
#D#D8! 重复性试验 ! 取同批药丸 8 份& 在
+#D#D", 项色谱条件下测定& 测得土木香内酯(
齐墩果酸( 没食子酸( 羟基红花黄色素 3峰面积
C1b分别为 "D-#!( ’D("!( ’D$$!( ’D.-!&
表明该方法重复性良好’
#D#D(!加样回收率试验!取同批药丸 4 份& 加入
相当于标量 .’!( "’’!( "#’!的对照品溶液&
按 + #D#D#D# , 项下方法制备供试品溶液& 在
+#D#D", 项色谱条件下测定& 结果见表 #’
#D#D.!样品含有量测定!取 +#D#D#D#, 项下供
试品溶液& 在 +#D#D", 项色谱条件下测定& 结果
见表 $’
QL讨论

在二十五味肺病丸中& 獐牙菜( 兔儿草( 白花
龙胆( 无茎芥清热解毒( 制疠消炎$ 肉豆蔻( 宽筋
藤祛风调隆$ 石灰华( 红花( 牛黄等清热( 活血行
血$ 诃子( 毛诃子( 甘草中和诸药& 平衡五元和三
因$ 葡萄( 力嘎都( 沙棘膏等止咳定喘( 化痰( 温
补$ 檀香( 山奈等清肺热( 行气)$* & 可见藏木香(
獐牙菜( 毛诃子和余甘子( 红花为主要药材& 而且

!!!!表 ML各成分加样回收率试验结果 $#Sa&
<&NOML=3,124,"-’3)"83’* 43,4,-"’8&’#"1,)"+,4#413+4,

$#Sa&

成分
原有量E

:N
加入量E

:N
测得量E

:N
回收率E

!
平均回收

率E!

C1bE

!
土木香 &D-’ -D$# 4D&4 4.D8 "’’D8 ’D4$
内酯 &D$" -D$# 4D88 "’’D$

&D$4 -D$# 4D(. "’’D(
&D-’ &D-’ "’D(& 44D&
&D$" &D-’ "’D.4 "’"D8
&D$4 &D-’ "’D.$ "’’D$
&D-’ 8D-. "#D"’ "’"D.
&D$" 8D-. ""D4’ "’’D4
&D$4 8D-. "#D’$ "’"D$

没食子酸 "’D44 .D(8 "4D&& 4.D4 "’’D$ #D"
""D"’ .D(8 "4D&8 4.D-
"’D.’ .D(8 "4D$’ 4.D8
"’D44 "’D48 ##D"" "’’D(
""D"’ "’D48 ##D8" "’#D-
"’D.’ "’D48 ##D"’ "’"D8
"’D44 "$D"& #-D8’ "’"D.
""D"’ "$D"& #-D8’ "’"D-
"’D.’ "$D"& #$D.’ 44D$

齐墩果酸 "&D"’ ""D#’ #&D4" 4.D- "’"D& $D’
"$D$" ""D#’ #-D4’ "’"D8
"-D4" ""D#’ #8D-" "’"D-
"&D"’ "-D’’ $’D#’ "’$D(
"$D$" "-D’’ #.D-" "’-D’
"-D4" "-D’’ #4D." "’$D"
"&D"’ "8D.’ $#D"’ "’’D8
"$D$" "8D.’ $’D$- "’’D$
"-D4" "8D.’ $"D." "’’D$

羟基红花 "$D8’ ""D’- #-D(’ "’’D# "’’D" "D.
黄色素3 "-D#" ""D’- #&D"" 44D-

"$D8$ ""D’- #$D.’ 4(D-
"$D8’ "$D.’ #(D"’ 4.D4
"-D#" "$D.’ #(D4$ 44D8
"$D8$ "$D.’ #.D"" "’"D.
"$D8’ "8D&8 $’D&$ "’"D#
"-D#" "8D&8 $’D4" "’’D-
"$D8$ "8D&8 $’D(( "’"D.

表 QL各成分含有量测定结果 $(P P̂&
<&NOQL=3,124,"-)"+43+4!343’(#+&4#"+"-8&’#"1,)"+,4#49

13+4,$(P P̂&

批号 土木香内酯 齐墩果酸 没食子酸 羟基红花黄色素3
" &D$- "-D($ "’D44 "-D’8
# &D$$ "-D($ "’D44 "-D’.
$ &D$- "-D(# ""D’# "-D’4
- &D$. "-D(" "’D4- "-D""
& &D$4 "-D88 "’D44 "-D""

平均值 &D$8 "-D(" "’D44 "-D’4

主要活性成分明确’ 因此& 本实验对其进行 5IK
定性鉴定及O‘IK定量测定’
!!在5IK鉴定时& 考察了石油醚)乙酸乙酯)冰醋

$"-"
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酸)-* ( 乙酸乙酯)二氯甲烷)甲酸)&* ( 丙酮)三氯甲
烷)甲酸系统)8* & 发现本实验所用系统效果最优’
该方法操作简单( 斑点清晰( 阴性无干扰& 可与现
行卫生部药品标准藏药第一册中甘草的 5IK鉴别
方法相结合& 能更全面( 快速地对二十五味肺病丸
质量进行控制’

在O‘IK测定时& 比较了乙腈)水)().* ( 乙腈)
水)磷酸)4* ( 甲醇)水)"’)""* ( 甲醇)水)磷酸( 乙腈)
水)冰醋酸)"#*等多种体系& 发现以甲醇)’D"!磷酸
为流动相洗脱时分离效果最好& 而且保留时间短(
柱效高’
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